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RESUMO - O alfa-tocoferol, mais conhecido como vitamina E, € um composto
lipossoluvel, sendo necessaria a adicdo de outro solvente que propicie um ambiente mais
hidrofobico para aumentar a solubilidade do mesmo. Neste trabalho, o solvente escolhido
foi o etanol nas quantidades de 10 e 40% m/m. A faixa de temperatura estudada foi de 20
a 40°C. Nos ensaios de solubilidade, utilizou-se uma célula de equilibrio de vidro
borossilicato encamisada acoplada a um banho termostatizado. A agitacdo da mistura foi
realizada por uma barra magnética revestida com teflon durante um periodo de 24 h. Na
sequéncia, o sistema permaneceu em repouso por 2 h, para entdo serem coletadas trés
amostras, sendo mensuradas as absorbancias para calcular a solubilidade da vitamina E
em diferentes temperaturas com o uso das curvas de calibracdo previamente construidas.

1. INTRODUCAO

A vitamina E, é um composto lipossoluvel que apresenta oito diferentes formas sendo que,
quatro delas sdo os tocoferois ( a-, y-, B- ¢ 6-) e quatro tocotriendis ( a-, y-, - e 6-) (Zingg, 2007).
Desses compostos, o alfa-tocoferol é considerado o mais antioxidante (Di Mascio et al., 1991) e o que
possui a mais alta retencdo em animais (Schneider, 2005). A vitamina E posssui grande importancia
para a saude humana sendo considerado um nutriente essencial para a formacéo e a manutencao ideal
da integridade do sistema nervoso humano (Sokol, 1998).

O o-tocoferol é formado por uma extensa cadeia de carbonos que possui um grupo éter e um
grupo fenol. Apesar de esses dois grupos serem capazes de formar ligacdes de hidrogénio com a agua,
a cadeia de alcanos apresenta tamanho suficiente fazendo com que a molécula possua um caratér
apolar sendo, portanto, pouco soltvel em agua. Devido a essa baixa solubilidade em &gua torna-se
necessaria a adicdo de outro solvente. A adi¢do do etanol propicia um ambiente mais hidrofobico e
aumenta a solubilidade da vitamina E.

Neste trabalho, o solvente escolhido foi o etanol nas quantidades de 10 e 40% m/m. A faixa de
temperatura estudada foi de 20 a 40°C, sendo usada uma célula de equilibrio de vidro borossilicato. A
mistura foi agitada por 24 h. Apds 2 h de repouso, realizaram-se amostragens, a fim de determinar a
solubilidade no espectrofotdometro.
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2. MATERIAL E METODOS

Nos ensaios de solubilidade foi utilizada uma célula de equilibrio de vidro borossilicato,
encamisada e com capacidade de 40 mL. Um banho termostatizado (Marconi, MA-184) manteve a
temperatura do sistema constante, sendo que a mesma foi mensurada com o uso de um termopar
calibrado ligado a um indicador de temperatura (Full Gauge Controls, TIC 17RGTi). O termopar foi
inserido na célula de forma que fosse possivel acompanhar a temperatura da solu¢do durante todo o
experimento. Um agitador magnético (IKA, RH D-KT/C) e uma barra magnética (1,512 cm de
comprimento e 0,607 cm de diametro) revestida com teflon foram utilizados para promover a
homogeneizacdo da mistura que consistia em um periodo de 24h de agitacdo seguidas por 2h de
repouso. Esse tempo foi escolhido, pois dentre os experimentos realizados por Oliveira (2013), para
se analisar a influéncia dos tempos de agitacdo e repouso na solubilidade da vitamina E, estes tempos
apresentaram resultados constantes de solubilidade, o que comprovou a saturacdo do meio.

No procedimento experimental, primeiro colocava-se o alfa-tocoferol em excesso e, logo em
seguida, a solucdo de etanol+agua. O alfa-tocoferol utilizado nesse trabalho consistia em uma mistura
racémica de seus isdmeros dpticos, da marca SIGMA com uma pureza de 95% e o etanol utilizado foi
da marca Proquimios e possui uma pureza de 99,8%. A agua destilada e deionizada utilizada foi
obtida pelo préprio laboratério e possui um pH= 6,48. A quantidade de &gua presente no etanol foi
analisada e levada em consideracdo neste trabalho.

Para cada uma das temperaturas estudadas trés amostras foram retiradas e suas respectivas
absorbancias foram medidas através do uso de um espectrofotébmetro (T60, UV-Spectrophotometer-
PG Instruments). O ponto de amostragem se localizava no meio da célula de equilibrio e as amostras
eram retiradas de forma cuidadosa para que ndo houvesse a passagem de sélidos para a seringa. Caso
ISSO ocorresse, a amostra era descartada e a seringa era lavada antes de se coletar outra. Para trabalhar
com a vitamina E, dois comprimentos de onda podem ser utilizados, sendo eles, 291,6 e 300 nm.
Neste trabalho, optou-se pelo comprimento de onda de 291,6 nm, por ser 0 mesmo utilizado por
Dubbs e Gupta (1998).

2.1. Unidade Experimental
A unidade experimental utlllzada esta representada na Figura 1.

Figura 1 — Unidade Experimental.
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Na Figura 1, pode-se observar que (1) é a célula de equilibrio, (2) é o banho termostatizado, (3)
0 agitador magnético, (4) a barra magnética, (5) o indicador de temperatura e (6) a rolha de tecnyl que
suporta o termopar.

2.2. Curva de Calibracéo

Para que fosse possivel a andlise da concentracdo de vitamina E através da absorbancia foi
necessaria a construgdo de uma curva de calibracdo. O método utilizado para a construgdo dessa curva
consistiu em solubilizar previamente a vitamina E no etanol com o auxilio de uma espatula e depois
adicionava-se a dgua. Essa prética garante uma solubilizagdo mais eficiente da vitamina e evita a
perda de etanol por evaporacdo. Apos isto, a mistura foi inserida em uma célula de vidro
borossilicato, encamisada, na qual ela ficou em agitacdo por um periodo de 24h, através do uso de um
agitador magnético (IKA, RH D-KT/C) e de uma barra magnética revista com teflon (1,512 cm de
comprimento e 0,607 cm de didmetro). Na Figura 2, é possivel observar a célula utilizada no preparo
dessa mistura.

Figura 2 — Célula usada na construgdo da curva de calibracéo.

Observando a Figura 2, pode-se ver que (1) é a rolha de borracha, (2) é o agitador magnético,
(3) a célula de vidro encamisada, (4) a barra magnética e (5) o banho termostatizado.

Depois de a solucdo passar por esse periodo de agitacdo, foram feitas diversas diluigdes da
mesma de modo que fosse possivel calcular a massa de vitamina E em cada uma delas. Em seguida,
as absorbancias de cada diluicdo foram medidas com o uso do espectrofotémetro (T60, UV-
Spectrophotometer-PG Instruments). Com esses dados e o uso do programa Statistica foi possivel a
obteng&o das curvas de calibragdo para as solucGes de 10 e 40% m/m de etanol.

Curva 10% de etanol : A solucdo utilizada na obtenc¢éo dos dados para a curva de calibracdo da
solucdo contendo 10% de etanol continha 4 g de etanol, 36 g de 4gua destilada e deionizada e 0,013 g
de vitamina E.
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Curva 40% de etanol : A solucdo utilizada na obtencdo dos dados para a curva de calibracdo da
solucdo contendo 40% de etanol continha 14 g de etanol, 21 g de &gua destilada e deionizada e
0,048 g de vitamina E.

2.3. Ajustes de Solubilidade

Para ajustar os dados de solubilidade encontrados neste trabalho, em funcdo da temperatura, foi
utilizada a equacdo empirica desenvolvida por Lee e Lahti (1972) que estd representada nesse
trabalho pela Equagéo 1.

InS =4+BT (1)

sendo: S é a solubilidade (g vit. E/g s¢), A e B sdo os parametros da equagdo e T a temperatura em
Kelvin.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Curvas de Calibracao

A Tabela 1 mostra os dados utilizados para a construcdo da curva de calibracdo, 10% m/m de
etanol, que esta representada na Figura 3.

Tabela 1- Dados da Curva de Calibracdo, 10% (m/m) de etanol.

Csolugéo concentrada S xlOG A

(%) (g vit/g solucao)

1,0 3,249 0,063
4,6 14,940 0,156
7,5 24,367 0,231
10,0 32,489 0,338
15,0 48,734 0,461
17,5 56,856 0,554
20,0 64,978 0,620
25,0 81,223 0,758
27,5 89,346 0,848
30,0 97,468 0,902
32,5 105,590 0,983

A curva forneceu a equagéo de solubilidade da vitamina E para esta concentragéo de etanol, que
¢ a Equacdo 2, onde S representa a solubilidade da vitamina E e A representa a absorbancia. O
coeficiente de correlacdo quadréatico foi de 0,9995.

A=0,0274+9064,1434 S )
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Figura 3 — Curva de Calibracdo, 10% m/m de etanol.

Os dados usados para a construcdo da curva de 40% m/m de etanol estdo descritos na Tabela 2.

Tabela 2 — Dados da Curva de Calibracdo, 40% m/m de etanol.

Csolugéo concentrada S xlOS A

(%) (g vit/g solucio)

1,0 1,369 0,068
2,0 2,739 0,135
3,0 4,109 0,200
4,5 6,163 0,379
5,0 6,848 0,414
5,5 7,532 0,511
7,0 9,587 0,629
8,0 10,956 0,744
9,0 12,326 0,852
10,0 13,695 0,900
10,5 14,380 0,984

E a curva de calibracdo obtida esta representada na Figura 4.
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Figura 4 — Curva de Calibracdo, 40% m/m de etanol.

O coeficiente de correlagdo quadréatico foi de 0,9952 e a equacdo que relaciona a solubilidade
(S) e a absorbancia (A) € dada na Equacéo 3.

A=-0,0595+7213,2591 S (3)

Com os tempos de agitacdo e repouso ja fixados (24 h de agitacdo e 2 h de repouso) e as curvas
de calibracdo construidas foi possivel encontrar a solubilidade da vitamina E para cada uma das
temperaturas estudadas.

3.2. Experimentos com 10% de etanol

Para a concentracdo de 10% foram feitos experimentos nas temperaturas de 20, 25, 30 e 33°C.
Em cada experimento, a vitamina E foi colocada em excesso na célula e, logo em seguida, colocava-
se a solucdo etanol+agua. O sistema ficou em agitacdo por 24 h e em repouso por 2 h, sendo que apos
esse periodo foram coletadas trés amostras, que logo em seguida foram analisadas atraves da
espectrofotometria. Com a média aritmética das absorbancias das amostras foi possivel calcular a
solubilidade da vitamina E através da Equacéo 2. Os resultados obtidos estdo descritos na Tabela 3.

Tabela 3 — Solubilidade da vitamina E em fungéo da temperatura (10% etanol).

T+0 (°C) S$x10° (g vit./g solucao)
20,1+0,1 3,8276+0,1506
25,0+0,1 7,3248+0,0951
30,1+0,1 8,1298+0,0701
33,1+0,1 9,0643+0,0584
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Para os experimentos de 10% m/m de etanol, o parametro A obtido foi significativo, ja o
pardmetro B ultrapassou o nivel de significancia estabelecido ficando um pouco acima de 5% com
6,38%, 0 que ndo invalida o ajuste. Na Tabela 4, podem-se observar os valores dos parametros, 0 R? e
0 erro padrdo do parametro. Com esses valores, nota-se que o modelo de Lee e Lahti (1972)
representou bem os experimentos de 10%.

Tabela 4 — Parametros obtidos no ajuste de solubilidade (10% etanol).

Parametro Erro Padrdo do Parametro R?
A=-25,9667 4,3798
B=0,0546 0,0145 0,9480

3.3. Experimentos com 40% de etanol

As temperaturas estudadas para a concentracdo de 40% de etanol foram: 25, 30, 33 e 40°C. A
Equacdo 3 foi utilizada para calcular a solubilidade da vitamina E e os resultados estdo descritos na

Tabela 5.

Tabela 5 — Solubilidade da vitamina E em funcdo da temperatura (40% etanol).

T+6(°C) Sx10” (g vit./g solucdo)
25,1+0,1 7,9784+0,0764
30,0+0,1 8,6993+0,1179
33,1+0,1 9,2677+0,2590
40,1+0,1 12,6642+0,8131

Para um nivel significancia de 5% no software Statistica, 0s experimentos de 40% de etanol
obtiveram parametros A e B significativos e ao se observar o R%e o erro padréo do parametro, pode-se
ver que 0 modelo de Lee e Lahti (1972) representou bem os dados de solubilidade. Na Tabela 6 ¢
possivel observar os valores dos parametros, 0 R? e 0 erro padrdo do parametro.

Tabela 6 — Parametros obtidos no ajuste de solubilidade (40% etanol).

Parametro Erro Padrdo do Parametro R?
A=-17,1467 1,5943
B=0,0334 0,0052 0,9758

4. CONCLUSAO

Através dos experimentos realizados neste trabalho, pode-se concluir que a solubilidade da
vitamina E aumenta consideravelmente com o aumento da concentracdo de etanol na solugdo. Nota-se
também um crescimento na solubilidade da vitamina E com o aumento da temperatura. Devido aos
pequenos desvios obtidos neste trabalho, verifica-se que o método e 0s equipamentos utilizados foram
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eficientes.

O ajuste utilizado apresentou bons resultados, sendo muito satisfatorio para a concentracdo de
40% de etanol e relacionou bem os dados para a concentracao de 10% de etanol.
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